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La presente invention concerne de facon generale 
un proce*de de fabrication d'un produit proteine* et, plus par- 
ticulierement, une proteine de f eve de soja de .saveur amelio- 
ree. 

5 La presente invention a ete concue et developpee • 

dans une large me sure dans le domaine des produits du soja du 
fait des problemes particuliers rencontres avec de tels pro- 
duits. De ce fait, 1 •invention sera expliquee en reference a 
des produits du soja et elle s *applique specialeraent a de tels 

10 produits, bien qu l on puisse la mettre en oeuvre pour des pro- 
teines d f autres graines oleagineuses selon un aspect plus lar- 
ge de 1 'invention,, 

De facon generale , dans I 1 utilisation de produits protei 
nes provenant de sources de proteines vegetales telle s que la 

15 feve de soja, le probleme le plus important pour obtenir une 
large acceptation de tels produits reside dans la presence 
d'une odeur et d*une saveur "de feve" ou sui generis. M§me 
avec differentes techniques de traitement qui irapliquent la 
purification et l'isoleraent de proteines a partir de feves de 

20 soja, il n f a pas ete possible de supprimer totale- 

ment cette saveur sui generis caracteristique JEn outre, bien 
qu*un produit proteine termine puisse apparemment ne pas pre- 
senter cette odeur caracteristique, lorsque la proteine est 
introduite dans un aliment tel qu*un lait ou une bois son puis 

25 qu'elle est chauf fee, cette saveur inde'sirable a tendance a reap- 
. paraftre,ce qui deraande un pourcentage eleve de parfums puis- 
sants pour masquer complete raent le godt de feve. En consequen- 
ce, bien que differentes techniques de traitement aient reussi 
partiellement k e*liminer cette saveur indSsirable des protei- 

30 nes dgrivant de la feve de soja, il n f en existe pas mo ins un 
besoin de solution a ce probleme 0 

Un des produits les plus communs derivant des sour- 
ces de prote*ines vegetales telles que la feve de soja, est dit 
"extrait de proteine" du fait que la majeure partie de la pro- 
35 teine disponible est isolee et donne un produit ayant une te- 
neur en proteine de l«ordre de 95 % ou davantage. Le procede 
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de base pour la preparation de l*extrait consiste a disperser 
des feves de soja broyees et degraissees dans une solution 
fortement alcaline, puis, par addition d'acide, a abaisser le 
pH de l«extrait a la valeur du point isoelectrique de la pro- 

5 teine qui est corapris entre 4 et 5 environ. On rassemble en- 
suite la proteine precipitee ou le caillot^t l*on eliraine le 
"petit lait n ou la liqueur en exces, apres quoi on la lave et 
on peut la secher, si on le desire, par sechage par 'pulveri- 
sation ou technique similaire. MSme apres ce traiteraent se- 

10 vere, l*extrait de proteine de soja souffre dans la plupart 
des cas des problemes de saveur raentionnes ci-dessus „ 

Comme deja indique, on a essaye d'araeliorer la sa- 
veur des extraits de feves de soja et, en mSme temps, de les 
decolorer le plus possible. Plus le produit est blanc, plus 

15 il convient dans la formulation de succedanes de laits ou en 
tant qu*agents blanchissants pour le cafe, ou comme sources de 
proteines fortifiantes pour des aliments en general. Habituel- 
lement cependant, bien qu*un procede anterieur donne puisse 
mieux reussir qu*un autre dans 1 •elimination de la saveur in- 

20 desirable, il souffre par contre d l un manque d'efficacite en 
ce qui cone erne la couleur et il demande par consequent un 
traitement supplementaire pour elirainer ce defaut. 

Differents procedes anterieurs ont mis en oeuvre 
des absorbants tels que la terre a foulon, l'argile ou le 

25 charbon active af in d'essayer de decolorer des proteines. Par 
exemple, le brevet des Etats-Unis d'Amerique n^ 3 493 385 sug- 
gere le traiteraent d ^ydrolysats de proteines avec du char- 
bon actif pour eliminer la couleur, tandis que le brevet des 
Etats-Unis d«Amerique n2 1 165 199 suggere d«utiliser le noir 
30 d*os pour eclaircir le lait de soja et le brevet des Etats- 
Unis d*Amerique n* 2 397 307 suggere la decoloration de la 
proteine de soja au moyen de charbon actif. Dans les deux 
derniers cas cependant, il est specif iquement indique que 
l*addition de parfums est necessaire ou que la decoloration 
35 effectuee de cette maniere ne donne pas une proteine de qua- 
lite suffisante et faibleraent coloree. Par consequent, l*em- 
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ploi de charbon actif s'est revel£ infructueux pour suppri- 
raer avec succes la saveur, pour decolorer et desodoriser 
la proteine de soja ou l*un de ses extraits proteines. 

La presente invention concerne egalement I'elimina- 

5 tion d , impuretes a partir de differents produits de graines 
oleagineuses ve*getales. On connait deja des proc£de*s destines 
a l'elimination et a la detoxification des "af latoxines" (qui 
seront mieux d£finies ci-apres) a partir de graines oleagineu- 
ses. Le brevet des Etats-Unis d*Amerique n« 3 493 385 suggere 

10 d f utiliser une lampe a mercure a arc court pour detoxifier 
I'aflatoxine tandis que le brevet des Etats-Uriis d*Amerique 
n2 3 515 736 suggere d^liminer l^flatoxine a partir de la 
farine d'arachides au moyen d*un melange azeotrope d'acetone, 
d l hexane et d'eau, Aucun de ces brevets n*a suggere l*utili- 

15 sation de charbon actif pour elirainer les af latoxines des ma- 
tieres oleagineuses telles que les farines d'arachides et de 
graines de coton. 

La Demanderesse a decouvert que l*on peut fabriquer 
un extrait de proteine a partir de graines oleagineuses, le- 

20 dit extrait etant pratiquement exempt d'impuretes, en traitant 
l»extrait alcalin riche en proteinoses graines oleagineuses 
broyees ayant subi une extraction par un solvant, avec du 
charbon actif e On peut alors traiter 1* extrait obtenu au 
moyen de differentes techniques de trait ement , pour obtenir 

25 un extrait de proteine pouvant Stre utilise comrae proteine 
fortifiante ou comme base pour une large variete d*aliments 
riches en proteines* 

Plus specialement, la presente invention couvre la 

preparation d'un extrait alcalin d*une farine de feve de so- 

dans 

30 ja de*graissee, consistant a disperser la farine /une solution al 
caline ayant un pH d*au moins 8,5. environ afin de solubili- 
ser pratiquement toute la proteine, a ellminer les pro- 
duits insolubles, puis a faire passer l 1 extrait alca- 
lin dans une colonne de charbon actif afin d* obtenir un ex- 

35 trait de prot4ine alcalin sensiblement incolore* Apres ces 
operations, on peut pr^cipiter la proteine solubilisee en 
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abaissant le pH a la valeur du point isoelectrique de la pro- 
teine ou a environ 4,5, moment a partir duquel on peut laver 
le caillot ou l»extrait puis le traiter par sechage par pulve- 
risation ou tecbnique similaire, afin d'obtenir u^e .pjAtii^, .. 
pure, inodore et pratiquement blanche c.onvenant pour une. s^t ; 
grande varie'te' d«applications dans le domaine des aliments. 

Le produit de depart pour la fabrication du produit 
proteine" selon 1« invention est constitue par des feves de^.r- 
ja broy^es qu finement pulverisees et desquelles on a elimine' 
pratiquement toute l«huile. Bien que le pourcentage d'huile 
residuelle qui reste dans la feve de soja broyee. n»est pas 
destine a constituer un facteur de limitation, cette teneur 
doit 6tre sensiblement inferieure a- 5 % en poids environ et, 
generalement, de l'ordre de 0,5 a 2 fc en poids en fonction de 
la technique utilisee pour eliminer l'huile. De m8me , le mode 
d« elimination de l«huile n*est pas destine a constituer un- 
facteur de limitation, toute technique connue du specialiste 

pouvant c onv en ir . 

On extrait ensuite la feve de soja broyee et de- 
graissee au moyen d»un agent d»extraction alcalin qui com- 
prend une base soluble dans l«eau de qualite "alimentation", 
telle que l'hydroxyde de sodium, de calcium, de potassium et 
de magnesium, ou bien des sels alcalins tels que le carbonate 
ou le bicarbonate de sodium, ainsi que les melanges des sels 
et des bases. La normalite particuliere de la concentration 
de la base dans l'agent d« extraction Tie constitue pas un fac- 
teur de limitation, bien que l»extrait alcalin de la farine 
de feve de soja ou des flocons doive presenter un pH au 
moins egal a 8,5 environ et, de preference, superieur a 9,5, 
comrae ce sera deer it ci-apres. De faeon caracteristique, on 
disperse les flocons dans l»eau suivant un rapport de poids 
flocons/eau compris entre 1/10 ou"l/l6 environ, et l'on main- 
tient la temperature de l'eau entre 18 et 432C environ, et de 
preference a 302C environ. On ajoute ensuite 1« extrait alca- 
lin de facon que le pH du "milieu aqueux soit d»au moins 8,5, 
de preference superieur a 9,5 e*» ">i eux encore, compris entre 
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10 et 10,5. Lorsque le pH de l*extrait est maintenu au-des~ 
sus de cette valeur rainimale, une f loculation indesirable de 
la proteine a lieu lorsque l*on ajoute l*extrait sur la cq- 
lonne de charbon actif, ce qui interfere avec la recuperation 

5 de la proteine et, par voie de consequence, avec le rende- 
menb de la colonne. Le fait de maintenir la gamme des va- 
leurs ci-dessus pour le milieu aqueux sur des flocons de- 
graisses donne un pourcentage prefere compris entre 3 et 5 fo 
environ de solides dissous dans 1 'extrait alcalin pour I'u- 

10 tilisation sur la colonne 0 

On extrait les flocons avec une base alcaline pen- 
dant une duree qui est d'environ 30 minutes, apres quoi on 
effectue une centrif ugation pour eliminer les flocons uses 
ou extrait s« On clarifie ensuite 1 'extrait par filtration ou 

15 centrif ugation pour obtenir un extrait alcalin clair des fe- 
ves de soja broyees, presentant un pH prefere au moins egal 
a 9,5 et presentant une teneur.en solides comprise entre 3 
et 5 ?S en poids environ. Sans pour autant. limiter l c invention, 
on peut utiliser differents additifs lors de 1 'extraction des 

20 flocons de feves de soja si on le desire, afin d'ameliorer le 
rendement de 1'extraction ou d'ameliorer ou de renforcer les 
proprie"tes de I'extrait de proteine . Pour ces produits, on 
peut citer les sulfites ou autres additifs. L'extrait alca- 
lin clarifie est alors pr£t pour la purification avec le char- 

25 bon actif comme mentionne ci-dessus 0 

Le type parti culier de charbon actif pouvant £tre 
utilise dans le procede selon 1 ''invention ne constitue* pas 
un facteur de limitation et le specialiste peut choisir fa- 
cilement le type devant gtre utilise parmi les types dispo- 

30 nibles dans le commerce, en considerant essentiellement la 
recuperation de la proteine et l r activite du charbon. 

Parmi les variables devant £tre consider ees dans 
le choix d'un charbon actif particulier destine a &tre mis en 
oeuvre dans le procede selon 1' invention, on peut citer la di- 

35 mension des pores et la dimension des particules individuelles 
du charbon actif „ La dimension des pores commande la dimension 
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des molecules adsorbees. II existe deux types de pores en- 
trant en consideration dans la technologie de 1 Adsorption 
par le charbon actif , par exemple les macropores ayant un 
diametre superieur a 1000 A et les micropores dont la diraen- 
sion est comprise entre 10 et 1000 A. Les macropores n l exis- 
tent generalement qu l a la surface exterieure immediate des 
particules de charbon,, Ces macropores font partie de et condui- 
sent a des passages d»inter connexion d'ouverture plus faible, 
de dimensions variables qui tombent dans la classification 
du format micropore. Lorsqu»il existe differentes tallies de 
molecules en solution, ces differentes molecules entrent en 
competition les unes avee les autres pour atteindre la 
surface adsorbante. Du fait de la forme irreguliere aussi 
bien des pores que des molecules et egalement du fait d«un 
mouvement moleculaire constant, les micropores ne sont pas 
bloques par les grosses particules mais ils sont encore 
disponibles pour laisser penetrer les molecules plus petites. 
De m§me, la plus grande mobilite des molecules les plus peti- 
tes leur permet de diffuser plus rapidement que les grosses 
molecules et de penetrer dans les micropores avant qu< lis 
soient bloques. 

Les dimensions de pores ultimes pour le charbon 
active, dans la raise en oeuvre de la presente invention, doi- 
vent 8tre telles que les macropores soient suffisamment petits 
pour bloquer la captation de la protexne et les micropo- 
res soient suffisamment grands pour adsorber tous les agents 
contaminants qui ne sont pas constitues par de la proteine, 
A cet £gard cependant, la connaissance des impuretes et de 
la structure des proteines de soja ainsi que leur taille, est 
limitee de facon etroite et cette theorie du mecanisme ne 
constitue pas une limitation. 

L*autre variable qualitative importante est cons- 
titute par la dimension des particules. Cette dimension af- 
fecte la vitesse d 'adsorption, c*est-a-dire que lorsque la 
taille des particules decroit, la vitesse d*adsorption aug- 
menteo Cependant, la taille des particules n*affecte pas la 
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surface de la zone d 1 adsorption .11 exist e d'autres variables 
concernant la qualite du charbon, telle^ue la durete qui con- 
cerns sa resistance a l l abrasion plutot que son effieacite* 
dans un systeme particulier. Ces variables sont bien conuues 
du specialiste. 

II est preferable que le charbon active ait une 
faible teneur, en cendre et, par consequent, une teneur en cal- 
cium relativeraent faible, afin d'erapecher l 1 absorption de la 
proteine. A cet egard, un charbon active ayant une teneur en 

0 cendre inferieure a 8 f* en poida est preferable* Si on l^e de- 
sire cependant, on peut utiliser un charbon active ayant une 
teneur en cendre superieure a cette valeur en lavant le char- 
bon active avec un milieu acide avant de 1* utiliser pour V ex- 
trait alcalin de proteine, afin d'eliminer le calcium en ex- 

5 ces ou autres produits qui pourraient absorber la proteine. 
Le type particulier de charbon a cet egard ne constitue ce- 
pendant pas un facteur de limitation pour la presente inven- 
tion car tous les types sont efficaces en fpnction des resul- 
tats particuliers desires. 

10 Des charbons actives pouvaut convenir dans la mise 

en oeuvre'de la presente invention, sans que la liste qui 
suit ne constitue une limitation, comprennent les charbons 
granulaires actives portant les designations commerciales 
1, BPL ,r , "CHr", "SGL", "CAL" et t! OL ,! produites par la Pittsburgh 

25 Activated Carbon Company, euccursale de Merck & Company, Rahvay, 
New Jersey, 

Les types de charbons mentionnes ci-dessus presen- 
tent des teneurs en cendre maximales'de l ! ordre de 8 fo ou 
moins et ils conviennent parfaitement pour la purification 
30 de l*extrait alcalin de proteine selon l*inyention 0 

La constitution ou le type particulier d l appareil 
utilise pour la purification de l*extrait alcalin selon 1 in- 
vention ne constitue pas une limitation car toute variante 
de constitution ou de type d*appareil est bien connue du spe- 
35 cialiste. Cependant, en fonction du choix de l*appareil ou de 
sa constitution particuliefe , on peut realiser un ensemble 
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fonctionnant par charges, en semi-continu ou en continu, pour 
la purification de l*extrait alcalin de proteine comme ce se- 
ra d£crit ci-apreso 

Un precede par charges, par exeraple, est destine a 

5 decrire la disposition la plus simple de l'appareil pour la mise 
en oeuvre du procede selon l 1 invention, et il met en oeuvre 
une colonne unique renfermant le charbon active parti culaire 
dans laquelle on introduit et on laisse passer l*extrait al- 
calin de proteine, ce qui provoque la desodorisation, la deco- 

10 loration et 1* elimination du gotit dudit extrait. Dans ce cas 
cependant la colonne ne peut pas Stre reutilisee pour une 
operation ulterieure et necessite.le remplacement ou la rege- 
neration du charbon active avant de pouvoir purifier une se- 
conde charge d*extrait alcalin de proteine 0 Bans le procede 

13 par charges successives, la quantite specif ique de charbon 
active devant Stre. utilisee ne constitue pas un facteur de 
limitation car cette quantite depend entierement du volume de 
l*extrait alcalin de proteine • En outre, en ce qui concerne 
le passage de l*extrait de proteine dans la colonne de char- 

20 bon active, on peut faire passer l l extrait par/courant descen- 
dant sur le charbon, en d'autres termes, on place l*extrait 
au sommet du charbon active absorbant et il passe par gravite, 
Bien que ce mode operatoire convienne entierement dans le type 
de procedd par charges successives ainsi que pour d l autres 

25 modes operatoires qui sont decrits ci-apres, il est cependant 
preferable pour la mise en oeuvre du procede selon l*inven- 
tion de faire passer l*extrait dans le charbon par/courant as- 
cendant a travers 1* absorbant c»est-k-dire a 1 Oppose de la 
force de gravity. Ce mode operatoire • reduit la possibility de . 

30 contamination par des impure tes ind^sirables de l'extrait pu- 
rifid lorsque les propriety s 1 absorption du charbon sont epui- 
sees. La force de poussee pour l*elution a travers 1' absorbant 
peut de toute facon <ttre fournie par une pression destinee a 
forcer l^xtrait a passer dans la colonne, ce qui elimine les 

35 substances non desirables de l'extrait de proteine. 

D l autres modes operatoires pref eres . pour la purifi- 
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cation de l l extrait alcalin de proteine selon l' x invention 
consistent en des modes en continu qui conviennent mieux pour 
des operations industrielles . Ces modes operatoires permettent 
generalement la regeneration ou le remplacement du charbon 

5 active sans interruption importante dans la purification de 
I'extrait alcalin de proteine. Coaune modes operatoires desti- 
nes au remplacement ou a la regeneration du charbon active, 
on peut citer les systemes a lit statique ou k colonnes mul- 
tiples ou bien h lit pulse ou mobile, 

10 Le lit pulse ou mobile met en oeuvre une coLonne 

unique dans laquelle le charbon dpuise est remplace continu- 
ellement. Dans un ensemble de ce type, le courant de liquide est 
ascendant a travers le lit de charbon, tandis que le char- 
bon avance de f agon periodique vers le has de la colonne . 

15 Ainsi, on introduit llextrait au pied de la colonne et le fait 
que le liquide soit a courant ascendant permet des evacua- 
tions frequentes de petites quantites de charbon use a partir 
du pied de la colonne tandis qu'en m§me temps on peut pro ce- 
der a des additions correspondantes de charbon frais au som- 

20 met de la colonne • De cette maniere, le f oncti onnement de 

la colonne consiste en un processus a contre -courant qui im- 
plique que les part icu les de charbon active partiellement 
use absorbent des impuretes avant que l r effluent semi-trait e 
entre en contact avec du charbon frais, ce qui permet d*ut.i- 

25 liser la capacite d 'absorption maxima le du charbon active. 

Le systeme h lit statique ou a multiples colonnes 
permet egalement un mode de f onctionnement a contre -courant 
assurant que les propriety's d* absorption du carbone soient 
utilisees le plus efficacement possible. Dans un tel systeme, 

30 on remplit des colonnes multiples avec du charbon active et 
on les dispose en serie, ce qui permet k la premiere colonne 
d'etre saturee d'irapuretes ou d t Stre e puisne, tandis qu'on ob- 
tient une solution de la purete desiree sur la colonne fina- 
le. On vide alors la premiere colonne de charbon use,, on la 

35 remplit de charbon frais et on la place en position aval oil 
au-dessous de la colonne qui a deja ete utilisee* Ce mode 
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operatoire permet uu f onctionneraent a contre-courant , en ce 
sens que la solution vient au contact du charbon semi-use 
avant d*entrer en contact avec le charbon frais. Tous les mo- 
des operatoires ci-dessus donnent des syst ernes convenables 

5 pour la purification de l*extrait alcalin de proteine selon 
1' invention, et donnent une proteine n'ayant aucune saveur, 
couleur ou odeur indesirables • On peut regenerer le charbon 
use et le reutiliser si on le desire, en eliminant l f eau en 
exces selon tout moyen approprie connu, par exeinple par cen- 

10 trifugation suivie de regeneration thermique du charbon dans 
un four a une temperature comprise entre S50 et 1000^0. Apres 
le traitement thermique, on trempe le charbon regenere dans 
l*eau ou dans une base alcaline diluee puis on peut le secher 
ou le renvoyer dans la colonne. 

15 * Apres le passage de l x extrait alcalin de proteine 

dans le charbon actif, on soumet l ! extrait ou la liqueur pu- 
rifiee resultante a un stade de precipitation afin de preci- 
piter la proteine de soja. On precipite la proteine de soja 
a partir de la liqueur en abaissant le pH a une valeur acide 

20 proche ou egale a la valeur du point isoelectrique de la pro- 
teine, en general un pH compris entre 4,6 et 4,9, par addi- 
tion d*un agent acide usuel de qua lite "alimentation" tel que 
I 1 acide acetique, l*acide phosphorique, 1* acide citrique, 
l*acide tartrique, etc. On separe alors le precipite par 

25 cent-rif ugation et on le lave a I'eau ; il apparait comme une 
substance duveteuse et blanche, presentant une odeur et une • 
saveur minimales 0 

Apres ces operations, on peut remettre le caillot 
humide sous forme d'une bouillie dans l l eau si on le desire 

30 et l f on a juste le pH de la bouillie a une valeur plus neutre 
comprise entre 6 et 7 environ, avec une teneur en solides com- 
prise entre 15 et 23 $ en poids environ. On peut alors se- 
cher la suspension par pulverisation pour obtenir une poudre 
blanch£tre exempte de saveur, d'odeur, ainsi que d'impuret^s 

35 residuelles de soja. 

Le terme "impuretes 11 ne cone erne pas seulement les 
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soja traite de facon usuelle. 
Exemple 2 . 

On met en suspension 9 kg de flocons de feve de sb- 
ja degraissee dans 145 kg d'eau renfermant 182 g d'hydroxyde 
de calcium (2 j6 en poids par rapport au soja) et 91 g de sul- 
fite de sodium (1 # en poids par rapport au soja). On main- 
tient le melange a une temperature de 29^C environ et l'on 
effectue une extraction pendant 30 minutes. Apres 1' extrac- 
tion, on elimine les solides non dissous ainsi que les flo- 
cons uses du melange par centrifugation. Apres elimination 
- des solides non dissous, on clarifie la suspension par cen- 
trifugation et l'on obtient 135,8 kg d'un extrait alcalin de 
proteine ayant un pH compris entre 10 et 10, 3„ 

Afin de determiner des differences possibles entre 
15 1 'extrait de proteine selon 1'invention et 1 'extrait obtenu 
de raaniere usuelle, on divise 1 'extrait alcalin en deux por- 
tions. On traite une premiere portion de la facon indiquee 
ci-dessous dite procede A, qui est un pro cede usuel de produc- 
tion d'un extrait de proteine a partir de feves de soja et 
20 l l on traite la seconde portion de la facon dite procede B se- 
lon le procede de la presente invention. 
Procede A 

On abaisse le pH d'une portion de- 74,8 kg d« extrait 
alcalin a une valeur de 4,5 par addition d'acide phosphor ique 
25 afin de pre'cipiter la proteine sous forme d'un caillot humide, 
on ajoute un poids egal d'eau pour laver le caillot, apres 
quoi on centrifuge le melange et on elimine l'eau de lavage. 
On prend un echantillon du caillot apres le stade unique de 
lavage ; cet echantillon est 1 'echantillon 1. On repete le 
stade de lavage et l l on preleve un echantillon du caillot 
apres le second si>ade de lavage, que l'on designe par echan- 
tillon 2. On repete alors le stade de lavage une troisieme 
fois sur le reste du caillot et l'on preleve un echantillon 
apres le troisieme stade de lavage, soit 1' echantillon 3. On 
effectue des analyses en ce qui concerne I'humidite* et la te- 
neur en solides sur le produit humide ainsi que des analyses 



30 
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de proteine s sur le produit huraide et sur le produit sec. 
Les re*sultats sont indiques dans le tableau I ci-apres. 
Pro cede B 

On fait passer une portion de 62 litres d 1 extrait 

5 alcalin k pH corapris entre 10 et 10,3 sur une colonne de 

charbon active pre*paree comme suit : on reraplit une colonne 
d ! acier de 50,8 mm de diaraetre et de 2,28 metres de longueur 
avec 2085 g de charbon active granulaire "CPCr". On precondi- 
tionne la colonne avec environ 3000 ml dthydroxyde de sodium 

10 0,*iN jusq^a ce que l'effluent ait un pH compris entre 10 et 
11.. On fait alors passer l 1 extrait alcalin dans la colonne a 
une vitesse de 150 ml/mn et l'on recueille l l effluent. On 
ajuste le pH de l 1 effluent de la colonne a 4,5 avec de l f a- 
cide phosphorique pour faire precipiter la proteine. On eli- 

15 mine l*eau et on lave le caillot une fois.avec un poids egal 
d'eau, apres quoi on ^limine l ! eau. On obtient environ 4600 g 
de caillots humides et l r on effectue des analyses de l^umi- 
dite et de la teneur en solides sur la substance humide, 
ainsi que des analyses de proteanes sur 1*6x1 rait humide et 

20 l'extrait sec. Les resultats sont indiques dans le. tableau I. 

TABLEAU I 

Echantillon Humidite tfo fo Proteine <fo Proteine 

d 1 extrait (humide) (seche ) 

1 82 16,5 91,7 

25 2 80,8 17,8 92,7 

3 81,5 17,8 96,2 

Colonne de 

charbon 81,2 18,0 95,7 

On observe en outre que 1* extrait obtenu selon le 
30 procede" de 1 'invention est de couleur plus blanche et de par- 
fura plus neutre que les e*chantillons 1 , 2 &t 3. II ressort 
par consequent des resultats ci-dessus que l l extrait de pro- 
teine obtenu par purification avec la colonne de charbon cor- 
respond & l*extrait produit de facon usuelle en ce qui concer- 
35 ne la teneur en proteine mais il presente une saveur plus pu- 
re et une couleur sensiblement plus blanche que I 1 extrait qui 
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a ete soumis a. trois stades de lavage, ce qui constitue un 
moyen usuel d* elimination de la saveur et de la couleur inde- 
sirables. 
Exemple 3 . 

5 On disperse 13,6 kg de flocons de soja degraisse 

dans un milieu aqueux maintenu a 302C, renfermant 217 kg d'eau, 
126 g de sulfite de sodium (1 % en poids par rapport au soja), 
et 372 g d*hydroxyde de calcium (2 fo en poids par rapport au 
soja). On maintient le melange a la temperature ci-dessus et 

10 l f on effectue une extraction pendant 30 minutes. Apres 1 Ex- 
traction, on elimine les solides non dissous ainsi que les 
flocons uses du melange par centrif ugation. Apres elimination 
des solides non dissous, on clarifie la suspension par centri- 
f ugation et l f on obtient un extrait alcalin de prote*ine ayant 

15 un pH compris entre 10,7 et 10,8. On divise l*extrait al- 
calin en deux portions de 40,8 kg chacune et l*on traite une 
premiere portion selon le procede A ci-dessous qui est un pro- 
cede usuel de preparation d'extraits de proteine a partir de 
feve de soja. On traite la seconde portion selon le procede 

20 B suivant le procede de la presente invention. 
Proce*de A 

On ajuste la portion de 40,8 kg d f extrait alcalin 
a un pH de 4,5 par addition decide phosphorique a 85 # afin 
de precipiter la proteine sous la forme d*un caillot humide . 

25 On lave le caillot avec un poids egal d»eau et l*on centrifu- 
ge le melange puis on elimine l*eau de lavage. Apres le lava- 
ge, on recueille 2990 g de caillot ayant une teneur en soli- 
des de 27 une teneur en huraidite de 77 fo et une teneur en 
proteine de 21,1 On ajuste le pH du caillot a 4,8 et la 

30 teneur en solides passe a 18 %, apres quoi on seche le cail- 
lot par pulverisation et l t on obtient un extrait de proteine 
que l l on soumet a une evaluation de la saveur et de la couleur 
comme indique dans le tableau II ci-apres. 
Procede B 

35 p n fait passer la portion de 40,8 kg de l*extrait 

alcalin a pH compris entre 10,7 et 10,8 dans une colonne de 
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charbon active preparee comme suit : on charge une colonne 
d*acier inoxydable de 50,8 ram de diametre et de 2,28 metres 
de longueur avec 2085 g de charbon active granul aire "CPS' de 
0,180 mm. On preconditions la colonne avec environ 3000 ml * 
5 d»hydroxyde de sodium 0,1N jusqu'a ce q.ue 1* effluent ait un 
pH compris entre 10 et 11. On fait alors passer l*extrait al- 
calin dans la colonne a une vitesse de 88 ml/mn et l*on re- 
cueille 1 'effluent. On ajuste le pH de. I 1 effluent de la colon- 
ne a 4,5 avec de l'acide phosphorique afin de precipiter la 
10 proteine. On elimine I'eau et on lave une fois le caillot 

avec un poids egal d f eau, apres quo i on elimine l l eau par cen- 
trif ugation, Apres le lavage, on recueille environ 3330 g de 
caillot ayant une teneur en solides de 20 fo 7 une teneur en 
humidite de 81,6 # et une teneur en proteine de 17,9 On 
15 a juste le pH de ce caillot a 4,8 et l*on reduit la teneur en 
solides a 18 fo, apres quoi on seche le caillot par pulverisa- 
tion et l»on obtient un extrait de proteine destine a 1 Eva- 
luation de la couleur et de la saveur comme indique ci-des- 
sous dans le tableau II. 
20 TABLEAU II 

Echantillon Couleur Saveur 

Procede A 0 Forte saveur de f eve, carac- 

teristique du soja 

Procede* B 6 Produit doux relativement 

25 sans goui> 

On soumet a 1 'evaluation, en ce q_ui concerne la sa- 
veur et la couleur, des extraits de proteines seches obtenus 
au moyen du procede A qui constitue une technique usuelle de 
traitement, et du procede B selon 1» invention. 

30 On raesure de facon subjective la couleur et la sa- 

veur selon une e"chelle de 0 a 6 employee pour 1 Evaluation 
de la couleur, le 0 correspondant au jaune maximum et le 6 
correspondant au blanc maximum. On peut voir facilement q.ue 
le produit resultant de I'invention est tres sensiblement 

35 meilleur que l»extrait de proteine usuel, aussi bien en ce 
qui concerne la saveur que la couleur. 
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Exemple 4 , 

On evalue & nouveau les extraits de proteine obte- 
nus selon l'exeraple 3 selon le procede A usuelet le procede 
B selon l*invention afin de mesurer les differences dans les 

5 caracteristiques de saveur, en dispersant ces extraits h rai- 
son de 5 # en poids dans de I 1 eau puis en ajustant le pH de 
la dispersion a, 6,8 avec de l*hydroxyde de sodium. On soumet 
chaque echantillon a huit membres d«un coraite de gustation et' 
l*on evalue la saveur en ce qui conc.erne sa purete selon une 

10 echelle subjective de 0 a 6, le 6 correspondant h la plus pure. 
Trois membres prdferent 1' echantillon obtenu au moyen du procede 
et quatre membres preferent 1* echantillon obtenu a partir du 
procede B. Un membre ne trouve aucune difference entre les 
deux. Le merite subjectif de l l echantillon obtenu a partir 

15 du procede A usuel est de 3,7 tandis que celui de I 1 echantil- 
lon selon le procede B est de 4,1. Ainsi, les resultats ci- 
dessus indiquent clairement que m6me en solution extrSmement 
dilute, la difference de qualite entre le produit selon ^in- 
vention et un produit de l*art anterieur est evidente pour un 

20 comite* de gustation. 
Exemple 5 . 

Afin d*eValuer les differences de saveur entre l 1 ex- 
trait de soja usuel et celui obtenu selon 1 'invention, dans 
un aliment, on utilise l'extrait de proteine obtenu selon 
25 1 'exemple 3 avec le procede A et le procede B, pour former la 
source de proteine destine*e a un succedane du lait. La formu- 



lation du lait est la suivante : 

Constituants j> ? n P oids 

Extrait de proteine de soja 3,5 

30 Huile de noix de coco hydro gene* e 3,5 

Solides de sirop de cereale (36 B.E.) 6,0 . 

Phosphate dicalcique °> 1 

Alginate de propylene -glycol 0,1 

Emulsif iant (monostearate de polyoxy- 
35 ethylene sorbitan, mono-et diesters de 

glycerol) °> 1 

Eau 86 > 7 
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On soumet le succedane de lait mettant en oeuvre 
les deux extraits de prote*ine a un comite de gustation de 
quatorze membres ; huit membres pr efferent le succedane de 
lait avec l l extrait selon le procede' B, tandis que quatre mera- 

5 . bres preferent le succedane de lait avec l ! extrait selon le 
precede A. Deux membres n'ont pas de preference entre- les 
deux echantillons. Le merite subjectif . base sur une echelle 
de 1 a 10, le 10 etant la valeur preferee, du lait renfermant l f ex- 
trait selon le procede A est de 5*1, tandis que celui. du lait 

10 renfermant l«extrait selon le procede B est de 5,4. La purete 
amelioree du produit selon l ! invention par rapport a l*art 
anterieur est ainsi pleinement mise en evidence lorsque les 
deux produits sont employes dans un aliment. 

On a deja indique que des metabolites fongiques, 

15 elabore"s par des elements d r une moisissure du genre Aspergillus, 
en particulier 1 ' Aspergillus flavus , se developpant sur des 
substrats renfermant des proteines comme des farines de grai- 
nes ole"agineuses vegetales, sont tres toxiques vis-a-vis de 
la volaille et des poissons et peuvent. causer des maladies. En 

20 fait,ces metabolites fongiques, dits"af latoxines 11 sous leur 
forme cristalline. se sont averes carcinogenes pour certai— 
nes formes: de vie. On peut utiliser le procede* selon 1 inven- 
tion pour extraire des aflatoxines et autre s impuretes inde- 
sirables a partir de differentes graines oleagineuses , telle s 

25 que les graines de coton et d*arachides. 
Exemple 6 . 

On cultive 1 Aspergillus flavus dans de la farine 
de graine de coton que l l on degraisse ensuite avec de l'hexa- 
ne • La teneur en aflatoxines de la farine de graihe de coton 

30 est de 1350 parties par charge du type B^ et de 111 parties 
par charge du type B^. On broie 650 g de flocoris degraisse's 
sous la forme' d f une farine que 1*011 met en suspension dans 
6500 ml d'eau et l'on ajuste a un pH de 10,3 avec de 1 l hydroxyde 
de sodium a 50 On maintient le melange a tempdrature am- 

35 biante et l'on effectue une extraction pendant 30 minutes. 

Apres 1 ^extraction, on elimine les solides nbn dissous du me- 
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lange par centrif ligation. Apres elimination des solides non 
dis^ous, on clarifie la suspension par centrif ugation et l'on 
obtient 4988 g d l un extrait alcalin ayant un pH de TO, 3. On 
divise 1 x extra ii> alcalin en deux portions, et l*on traite une 
5 premiere portion seion le pro cede A ci-dessous qui est un pro- 
cede usuel pour la production d*extraits de proteines a partir 
de graines oleagineuses vegetales. On traite la seconde por- 
tion selon le procede B ci-dessous selon la presente invention. 
Fro cede A 

10 On ajuste la premiere portion, consistant en 740 g 

environ d*extrait alcalin a un pH de 4,6 par addition d*acide 
phosphorique a 85 fo afin de precipiter la proteine sous la 
forme d*un caillot humide 0 On seche le caillot et l*on mesure 
la teneur en aflatoxine. .La mesure de la teneur en aflatoxine 

15 est effectuee selon le procede indique dans les paragraphes 

26 031 a 26 039, de "Official Method of Analysis, Association of 
Analytical Chemists, Heme edition, 1970. Les resultats de 
ces mesures sont indiques dans le tableau III ci-apres sous 
la reference (A) 0 

20 Pr ocede B 

On fait passer la portion de 3771 g de 1* extrait 

alcalin a pH de 10,3 dans une colonne de charbon active. Cet- 

te colonne, constitute par un tube d*acier inoxydable de 5 cm 

environ 375 g 

de diametre et de 50 cm de longueur est remplie avec /de cnar- 
25 bon active granulaire "BPL" de 0,59 a 1,68 mm, vendu par la 
society Pittsburgh Activated Carbon Co.. On preconditionne la 
colonne avec environ 300 ml d'hydroxyde de sodium 0,1N jusqu e a 
ce que l l effluent presente un pH corapris entre 10 et 11. On 
fait passer l t extrait alcalin dans la colonne a raison de 40 
30 ml/mn et l l on recueille 1 'effluent en deux fractions successi- 
ves de 100 ml. On ajuste le pH de 1* effluent de chaque colon- 
ne a 4,6 avec de l*acide phosphor ique afin de precipiter la 
proteine. On melange chaque. fraction avec environ 10 ml de 
chloroforme. On seche le precipite et l f on mesure sa teneur 
35 en aflatoxine selon le mgme mode operatoire que dans le pre- 
cede* A. Les re*sultats de ces mesures sqnt indiques dans le ta- 
bleau III ci-dessous sous les. references (B) et (C). 
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TABLEAU III 
Teneur en aflat oxine 



Echantillon Type B 1 fo en Type fo en 

jig par poids ug par poids 

5 kg de fa- kg de fa- 

rine rine 

Farine de base 1350 111 

(A) Extrait non traite 2278 100 148 100 

(B) Extrait de la colonne 

10 de charbon 155 6,7 7 4,7 

(C) Extrait de la colonne 

de charbon 180 '7,9 10 6,7 

On peut voir aisement que 1* extrait selon ^inven- 
tion presente une teneur en aflatoxine sensiblement reduite 
15 en comparaison avec l*extrait temoin de graine de coton (A) 

Exemple 7 . 

On prepare on echantillon d*arachide a partir d*un 
lot de 45 kg de "tout venant" fourni par une societe de pe- 
lage d*arachides. On fait tout d*abord passer les amandes dans 

20 des rouleaux de concassage puis dans des rouleaux de flocula- 
tion, puis on effectue une extraction dans un extract eur a 
panier a temperature ambiante avec de l*hexane. La teneur en 
aflatoxine est de 580 parties par charge de type B^ et de 97 
parties par charge de type B^- On broie 6u l l on pulverise les 

25* flocons degraisses sous la forme d*une farine et l*on met en 
suspension 650 g de cette farine dans 6500 ml d r eau que l*on 
ajuste a un pH de 10,3 avec de Hhydroxyde de sodium a 50 ft. 
On maintient le melange a temperature ambiante et l l on effec- 
tue une extraction pendant 30 minutes environ. Apres l'extrac- 

30 tion, on elimine les solides non dissous du melange par cen- 
trifugation 0 Apres elimination des solides non dissous, on 
clarifie la suspension par centrifugation et l t on obtient 
4988 g d r un extrait alcalin ayant un pH d f environ 10,3. On 
pour suit le reste de l t essai selon le mode operatoire indique 
35 dans 1* exemple 6 en prelevant trois echantillons de 1* extrait 
alcalin de farine d l arachides. On utilise 1 Echantillon (A) 
comme temoin et l*on determine la teneur en aflatoxine de 
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l*extrait de proteine sans mettre en oeuvre le procede de la 
presente invention, Les echantillons (B) et.(C) soni consti- 
tutes par des fractions successives de 100D ml de 1* extrait al- 
calin que l t on fait passer sur une colonne de charbon active 

5 identique a celle decrite dans ^exemple 6 0 On mesure la te- 
neur en aflatoxine de l l extrait sec d*arachide au moyen du 
procede indique dans les paragraphes 26 01 5 a 26 020, 11 Official 
. Methods of Analysis, Association of Analytical Chemists, 11 erne 
edition, 1970. La teneur en aflatoxine des extraits est indi- 

10 quee dans le tableau IV ci-dessous 0 

TABLEAU IV 

. Teneur en aflatoxine 

: Type B 1 fo en Type B 2 ?6 en 
ug par kg poids jig par kg poids 
1 5 Echantillon de farine de farine 

Farine de base 580 97 

(A) Extrait non trait* 520 100 80 100 

(B) Extrait de^colonne 

de charbon 22 4,2 6 7,5 

20 (C) Extrait de la co- 
lonne de charbon 79 15,2 12 15,0 

On peut voir encore que l*extrait selon I invention 
presente une teneur en aflatoxine sensiblement reduite en 
comparaison avec I'extrait temoin a base d»arachide (A). 

25 II est bien entendu que la presente invention n*a 

ete decrite qu«a titre d^exemple preferentiel et qu*on pourra 
y apporter toute equivalence technique sans sortir de son ca- 
dre, qui est defini dans les revendi cations annexees. 
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REVINDICATIONS 
1. Procede de fabrication d r un extrait de proteine 
h partir de graines oleagineuses, ledit extrait etant sensiblement 
exempt d'impuretes, caracttrise par le fait que l*on effectue une 

5 extraction sur une charge de graines oleagineuses broyees, au 
moyen d l un agent d f extraction alcalin, afin d 1 obtenir un extrait 
alcalin de proteine ayant un pH au moins egal a 8,5, et que l'on 
fait passer ledit extrait alcalin sur du charbon active afin 
d'eliminer pratiquement les impuretts dudit extrait. 

10 2. Procede selon la revendication 1 , caracttrise par 

le fait que le charbon active presente une teneur en cendre infe- 
rieure k 8 $ en poids« * 

3. Procede selon la revendication i, caracterise 

par le fait que les graines oleagineuses broyees sont constitutes 
15 par des flocons de feve de soja pratiquement degraissees. 

4. Procede de fabrication d*un produit prottint a 
partir de graines oleagineuses et sensiblement exempt d' impure- 
tes, caracterise par le fait : - 

(a) que l*on effectue une extraction sur une charge 
20 de graines oleagineuses broyees au moyen d f un agent d 1 extraction 

alcalin de fagon a obtenir un extrait alcalin de proteine ayant 
un pH au moins egal a 8,5 environ ; 

(b) que.l*on fait passer, ledit extrait alcalin sur 
du charbon active et 

25 (c) que l*on abaisse le pH dudit extrait vers la 

valeur du point isoelectrique de la proteine afin de faire pi?e- 
cipiter la proteine exempte d'impuretts sous la forme d l une 
masse humide, 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise par 
30 le fait que les graines oleagineuses broyees sont constitutes par 

des feves de soja. 

6. Procede selon la revendication. 5, caracterise 
par le fait que les graines oleagineuses broyees sont consti- 
tutes par des flocons de f feves de soja degraissees. 

55 7. Procede selon la revendication 6, caracttrise par 

le fait que l*on seche la masse de proteine afin d* obtenir 
un extrait sec de proteine sensiblement exempt de saveur et de 
couleur. 
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8. Procede selon l'une des revendications 1 et 4, 
caracterise par le fait que l'agent d* extraction alcalin est cons- 
titue par de l*hydroxyde de sodium, de l'hydroxyde de calcium, 
de l*hydroxyde de potassium ou leurs melanges. 
5 9. Procede* selon la revendication 4, caracterise 

par le fait que l"on effectue un lavage a l'eau de la proteine 
precipitee. 

10. Procede selon la revendication 5, caracterise par 
le fait que l r on" effectue une dispersion dans l'eau de la pro- 

10 t£ine precipitee, a une teneur en solides comprise entre 15 et 
23 fo environ, et que l'oii seche ladite dispersion par pulve- 
risation afin d*obtenir un extrait sec de proteine sensiblement. 
exempt de saveur et de couleur. 

11. Procede selon l f une des revendications 1 et 4, 

15 caracterise par le fait que 1* extrait alcalin de proteine presente 
une teneur en solides comprise entre 3 et 5 1° en poids .environ. 

12. Procede selon la revendication 4, caracterise 
par le fait que l«on abaisse le pH de I 1 extrait h. environ 4,5.. - 

13. Procede de fabrication d f une proteine . h par- 
20 tir de graines oleagineuses sensiblement exempt e d'impuretes, . 

caracterise par le fait : 

(a) que I'on effectue une extraction sur des graines 
oleagineuses pratiquement d^graissees, au moyen d*un agent 

d 1 extraction alcalin, pour obtenir un extrait alcalin de pro- 
25 teine ayant un pH au moins 6gal a 9,5 environ ; 

(b) que l'on fait passer l l extrait alcalin sur du 
charbon active ; 

(c) que l*on abaisse le pH dudit extrait vers 

la valeur du point isoelectrique de la proteine, ce qui fait 
30 precipiter la proteine sous forme d 1 une masse humide ; et 

(d) que l'on seche ladite masse de proteine pour ob- 
tenir un extrait sec de proteine sensiblement exempt d'impu- 
retes. 

14. Procede selon la revendication 13i caracterise 
35 par le fait que le charbon active presente une teneur en cendre 

infer ieure h 8 fo en poids environ. 

15. Precede selon la revendication 14, caracterise 
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par le fait que I'on effectue le sechage apres la dispersion 

de la masse de proline dans l'eau, afin d f obtenir une dispersion 

ayant une teneur en solides comprise entre 15 et 23 $ environ. 

16. Procede selon l'une quelcbnque des revendications 
5 If 4 et 13, caracterise par le fait que l f on effectue l'extrac- 
tion h une temperature elevee. 

17* Procede selon la revendication 13 ? caracterise 
par le fait que l»on abaisse le pH a 4 9 5 environ. 

18. Procede selon la revendication 1-3, caracterise 
10 par le fait que les graines oleagineuses degraissees" sont 

constitutes par des feves de soja degraissees. 

19. Produit proteine obtenu au moyen du procede 
selon la revendication 1 . 

20 o Produit proteine obtenu au moyen du procede 
15 selon la revendication 4. 

21 . Produit proteine obtenu au moyen du procede 
selon la revendication 13« 



